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1. CHARACTERIZATION TECHNIQUES  
 
1.1. Optical characterization 
Typically,  to obtain R(α,,T)  at high  temperatures  (in particular up  to 600ºC),  the  reflectivity of  the 
specimens  is measured at  room  temperature and R(α,,T)  is  subsequently estimated by  considering 
the  Reference  Solar  Spectral  Irradiance  (AM  1.5)  and  the  black  body  emission  at  the  required 
temperature. 
Regarding  the  importance  of  a  reliable  calculation  of  α  and    at  high  temperature,  the  following 
particular strategy has been followed in order to experimentally attain accurate optical parameters of 
the selective coatings at high temperatures: 
 
 The possibility of acquiring  the  so‐called “catalytic chamber”  to be  incorporated  to  the FTIR 
system, allowing the measurement of R% in the MIR and NIR ranges at high temperatures has 
been considered. This accessory is optically designed to collect total diffuse reflected light and 
to eliminate the specular one coming from the sample, with the aim of further analysis of the 
internal  vibration  of  the material  contributing  to  IR  spectra. Nevertheless,  in  our  particular 
case,  in order to evaluate the emissivity of selective coated stainless steels for efficient solar 
absorption  this not an effective procedure, mainly because  samples  should have  very  small 
roughness and therefore, reflected  light should be mainly specular, fact that declines the use 
of such kind of accessory.   
 Consequently,  we  have  instigated  a  new  working  line:  We  have  established  a  scientific 
collaboration with  the  group  of  Prof. M.  J.  Tello  from  the Universidad  del  País  Vasco.  The 
collaboration  has  not  been  established  in  a  subcontracting  way;  conversely,  it  has  been 
established form the scientific point of view focusing on the possibility to solve the problem of 
experimentally determining the emissivity at high temperatures. This is an open problem and 
this group has developed a new system to measure directly the spectral emissivity of thin films 
up to the high temperature of 1050 K, as well as a function of the emission angle (see figure 
1.1 below for an example of the measurements performed on a commercial iron sample).  
Further details of the experimental procedure are explained  in L. del Campo et al. [Rev. Sci.  Instrum. 
77,  113111  (2006)].  The  experimental  set‐up  allows measuring  spectral  emissivity  as  a  function  of 
angle from the surface and as a function of the temperature.  
As an example, Fig. 1.1  shows  the emissivity  for an Armco  iron  sample at 740 K used  to  check  the 
accuracy of  the experimental device.    In Fig. 1.1(a) has been plotted  the variation of  the directional 
emissivity  with  the  emission  angle  at  three  differents  wavelengths.  It  is  possible  to  observe  that 
emissivity  nearly  keeps  constant  up  to  an  angle  of  about  60°,  and  then  it  starts  increasing. 
Theoretically, it achieves a maximum and afterwards, it must decrease to zero for an angle of 90°.  
Additionally, measurements let obtaining the spectral normal emissivity (emissivity as a function of the 
wavelength) that may be compared with the known magnitude reference (Fig. 1.1(b)). The comparison 
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at  low and medium  temperatures  is  really good  for  the whole  spectral  range, whereas at very high 
temperatures (T > 1000K) and short wavelengths minor differences occur. 
 
 
 
Figure 1.1. (a) Directional spectral emissivity  measurements performed on a commercial iron sample at  740 K. (b) 
Comparison of the obtained spectral normal emissivity and reference data at three different temperatures.  
 
This  method  will  be  used  as  a  novel  approach  in  this  field  and  the  obtained  results  at  different 
temperatures  for  representative  selective  coatings will be  compared  to  the  values obtained by  the 
typical procedure of measuring reflectivity at room temperature and subsequent R(α,,T)simulation at 
high temperatures.  
Moreover, chemical stability at high  temperature of  the complete selective stack will be checked by 
performing  thermal cycles under different atmospheres  (vacuum and selected gases) and measuring 
the optical characteristics at room temperature after the annealing process.  
 
1.2. Aging tests 
The objective of this characterization plan  is to study the thermal stability of the solar absorber films 
deposited on steel substrates. The absorber films are expected to operate during a period of at  least 
25 years at  temperature cycles between 650 ºC and 100 ºC  (being possible  to extend  it up  to  room 
temperature).  There  is  not  established  a  criterion  for  the  use  of  solar  absorbers  at  such  high 
temperature (650 ºC), so we propose to use the same one as for the so‐called “medium temperature 
solar absorbers”, which typically works at 400 – 450 ºC. For medium temperature solar absorbers, it is 
established that the aging performance criterion relies on the following formulae.  
 
(a)      (b) 
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where the absorptivity performance criterion is evaluated by the parameter (PCsol) defined by the 
above  given  function  that  depends  on  the  absorptivity  variation  (sol)  and  on  the  emissivity 
variation  (ther)  evaluated  before  and  after  the  test  cycles.  Following  this  criterion,  test will  be 
passed when PCsol parameter does not overpass 0.05.  
Since there is no standardized methodology for determining the testing procedure to follow, we have 
established the following test plan to assess the selective film performance, in three phases:  
 Phase 1. At this stage, two selective stacks (those having achieved the best optical/mechanical 
performance) will be studied. Samples size will be of 10x10x1 mm. Temperature cycles of 
Tmax ‐ 650ºC  / 12 h. 
Tmin – 100ºC  / 12 h. 
will  be  studied.  The  samples will  be  annealed  in  vacuum  furnaces  reaching  10‐2‐10‐3 mbar 
residual pressure. The presence of residual gases will be monitored with a mass spectrometer. 
The tests will consist of 1000 hours for prescreening, with stops after 48 h, 100 h, 200 h, 500 h, 
1,000 h. After a visual  inspection, XRD and SEM analysis will be performed.  If  there are not 
hints of degradation, optical analysis will be performed for the determination of α and . 
 Phase 2. One  selective coating will be assessed  (after  the  screening of phase 1). At  least 20 
samples of 10x10x1 mm size will be tested. The experimental conditions will be the same than 
those for phase 1. Although, the testing time will be extended to 3000‐3500 hours in order to 
get insight for the targeted 25 years of operation. 20 stopping points will be tested, extracting 
a sample and checking XRD, SEM and optical analysis of α and .  
 Phase 3. Tubes of ½ m length and 7‐8 mm OD, coated with a selective coating, will be tested. 
The testing conditions will be the same of phases 1 and 2, say 3000‐3500 hr in cycles of 12 hrs 
650  ºC‐100  ºC.  5  programmed  stops  will  be  done  to  inspect  possible  differences  of  the 
selective coating in curved substrates.  
To date,  investigations of  thermal  stability of  the  samples have  started.  In order  to  check  chemical 
stability of selective coatings, samples have been annealed  in vacuum furnaces at the pressure range 
of 10‐2‐10‐3 mbar at temperatures ranging between 300ºC and 600ºC during 15 hours. 
 
